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(54) Kontinuierliches Verfahren zur Herstellung lagerstabiler Organopolysiloxanzusammensetzungen 

(§?) Die OrganopolysNoxanzusammensetzungen warden her- 
gestellt, indom 

(1) Organopolysiioxana, und 

(2) vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe 
-in-einer— Knetmaschme— 1~mit~wenigstens~rweMn-Reihe 

nebeneinander angeordneten Knetkammern 2, die jaweils 
zwei achsparailele, gleich- oder gegensinnlg antreibbare 
Knetwerkzeuge 3 enthalten und die durch quer zu den 
Achsen 4 der Knetwerkzeuge 3 passterbare Offnungen 5 
mitainander verbunden sind, wobei die erste Knetkammer 2 
eine Beschlckungsdffnung 6 und die letzte Knslkammer 2 
eine Austragsoffhung 7 aufweteen, vermischt und geknetet 
werden. 
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Beschreibung 



^Die.ErfiiidunK betnfft em Verfabxen zur HersteUung von lagerstabilen OrganopolysUoxanzusammensetzun- 
gen, bei dem Organopolysiloxane und vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fffllstoffe in einer Knetraa- 
scnine nut in Reihe nebeneuiander angeordneten Knetfcanunem vennischt und geknetet werdea "~ * 

Zusammense.tzung.en aus OrganopolysUoxan und hydrophobem oxidischem verstarkendem Fullstoff mussen 
zum gleichmaBigen D 1S pergieren des Fullstoffes, zur Verbesserung der Lagerstabilitit der Zusammensetzungen 
un<rzum Erreichen von guten mechanischen Figenscbaften der aus den Zusammensetzungen hereesteflten 
Silikonkautschukvulkanisateintensiv geknetet werden. 8 nergesteuten 

.J? Verf ahren zur kontinuieriichen HersteUung von bei Raumtemperatur kondensationsvernetzbaren Silikon- 
Verwendung von pyrogener Kieselsaure ist beschrieben in US-A-4,737,561. Dort werden die 
1" • E der S,hk t ? nma f en zuerst m emem kontmuierlich arbeitenden geschlossenen Mischer vereinigt und 
danach ui einem oszillierenden Pilgerschrittkneter mit Katalysator versetzt. homogenisiert und entgast. 
„ J?k Cr ^^' 9i 76 ^l 1 " einVerfahren zur kontinuieriichen HersteUung von Grundmassen fur additionsver- 
netebare Suikonmassen beschnebea In emem Doppelschneckenextruder werden vmylendstandiges Polydime- 
SSS^v- hy ^f phn 5 Pyr°| ene Kieselsaure, Wasser und Hexamethyldisilazan vennischt Dabei wird die hy- 
drophde Kieselsaure durch Wasser und Hexamethyldisilazan hydrophobiert Die Hydrophobierung findet also 
in~si TU statt u 

Die vorstehend beschriebenen Schneckenreaktoren, namlich osziffierender Pilgerschrittkneter und Doppel- 
schneckenextruder eriauben kein ausreichend intensives Kneten der Silikonmassen, da die zu geringe Verweil- 
zeit der Massen im Reaktorraum nur geringfugig variiert werden kann. Selbst bei einer Reduzierung des 
Durchsatzes 5ndert sich die Verweilzeit kaum, da die Schnecken eine konstante Fdrderwirknng aufweisen. Bei 
emerVernngerang der Drehzahl kann zwar die Verweilzeit etwas verlangert werden, dafur ist jedoch die 
Knetwirkung reduziert jv,«wwi «* c 

Zusjitzhch weist das in der AU-A-91 76 256 beschriebene m-sitt-Verfahren den Nachteil hoher Emissionen 
auf, die an jeder. Knetmaschine auftreten und dadurch schwer beherrschbar werden. Weiter ist eine gezielte 
fcteuerung der Hydrophobierung kaum mdglich und auch Korrekturen der Fullstoffgehalte der Zusammenset- 
zungen sind mcht mehr mSglich, da geeignete FQllstoffe fehlea 

Em Verfahren zur Vorhydrophobierung von oxidischem verstarkendem FQllstoff ist in US-A-5,057,151 be- 
schnebea Dort wird der hydrophile Fullstoff in einem OberschuB an Hydrophobierungsmittel unter mechani- 
scher Beanspruchung hydrophobiert AnschlieBend wird uberschussiges Hydrophobierungsmittel abgezogen 
una in den ProzeB ziiruckgefuhrL - * © 

Beim Vorhydrophobieren des Fullstoffes ist es moglich, den Hydrophobiemngsgrad gezielt zu steuera und m 
weiten Grenzen zu variieren, wobei hohe und/oder gleichmaBige Hydrophobierungsgrade mdglich sind, was fur 
viele Anwendungen Voraussetzung ist Das Verfahren zur Vorhydrophobierung erlaubt es, den Fullstoff so zu 
hyorophobieren, daB damit durch einfaches Mischen des hydrophobierten Fullstoffes mit Organopoiysiloxan 
und anschheBendes Kneten der Mischung sog. Grundmassen fur vernetzbare Organopolysaoxanzusammenset- 
zungen-hergesteUt werden kdnnen. Die Verwendung von vorab hydrophobiertem FQllstoff fuhrt zu einer 
deu^chen Kapazitatssteigerung der Mischorgane. Emissionen werden auf eine zentrale Anlage, nSmlich die 
Hydrophobieranlage, begrenzt und sind dadurch leichter beherrschbar. Der Verbrauch an Hydrophobierungs- 
mittel kaim gegenuber dem in-situ-Verfahren deuthch reduziert werden. Der Fffflstoffgehalt der Zusammenset- 
zungen laBt sich nachtraglich im Bedarfsfall leicht durch Zusatz von weiterem Fullstoff korrigieren. 

In diskontinuierlicfaen Knetern, wie Doppelmuldenknetern kdnnen Zusammensetzungen aus Organopohrsflo- 
xan und hydrophobem oxidischem verstarkendem FQllstoff (« Grundmassen) mit hoher Lagerstabilitat herge- 
stellt werden, bei denen die auf Basis der Zusammensetzungen hergestellten Silikonkautsc^ukvulkanisate sehr 
gute mechanische Eigenschaften aufweisen. 

Jedoch erfordern die diskontmuieriichen Kneter sehr lange Chargenlaufzeiten von bis zu 25 h. Aufgrund der 

Die Kneter werden nach Beenden des Knetprozesses gekippt, um die Zusammensetzungen aus den Knetem 
auszutragen. Da die Zusammensetzungen, insbesondere die hochviskosen Zusammensetzungen, nur unvollstan- 
dig aus den Knetern flieBen, muB von Hand nachgeholf en und die Kneter ausgekratzt werden. 

Die Kneter arbeiten unter Schutzgas, da sich im Gasraum Gase sammeln kdnnen, die bei Anwesenheit von 
Sauerstoff explosive Gemische bilden kdnnen. 

Der KnetprozeB kann ferner nicht gesteuert werden, da erst nach Kneten der Zusammensetzung festgestellt 
werden kann, ob die Produktqualitat der Spezifikation entspricht Tritt eine Abweichung des SoUwertes auf, muB 
die gesamte Charge umgearbeitet werden. 

Der voriiegenden Erfmdung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur HersteUung einer aus Organopoiy- 
siloxan und hydrophobem oxidischem verstarkendem Fullstoff bestehenden Zusammensetzung bereitzustellen, 
bei dem groBe Raum-Zeit-Ausbeuten erreicht werden und die Zusammensetzungen intensiv geknetet werden 
konnen, wobei der KnetprozeB gut gesteuert werden kann. 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur HersteUung von Organopolysflox anzu sa nune nsetzungeDi bei dem 

(1) OrganopolysUoxane, die durchschnitUich mindestens 2 an SUicium gebundene Reste pro MolekQl aufwei- 
sen, die ausgewahlt werden aus 

(a) Kohlenwasserstoffresten mit aliphatischen Kohlenstoff-KoWenstoff-Mehrfachbindungen 

(b) Wasserstoffatomen und 

(c) Hydroxyigruppen und 
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(2) vorhydrophobierte oxidische verstarkende FuIIstoffe mit einera durch die Hydrophobierung erhaltenen 
Kohlenstoffgefaalt von mindestens 0,5 Gew.-% in einer Knetmaschine mit wenigstens zwei in Reihe nebeu- 
einander angeordneteri Knetkammern, die jeweiis zwei achsparallele, gleich- oder gegensinnig antreibbare 
Knetwerkzeuge enthalten und die durch quer zu den Achsen der Knetwerkzeuge passierbare Offnungen 
miteinander verbunden sind, wobei die erste Knetkammer eine Bescfaickungsoffnung und die letzte Knet- s 
kammer eine Austragsoffnung aufweisen, vermischt und geknetet werden. 

Als Organopolysiloxane (1) werden vorzugsweise lineare oder verzweigte Organopolysiloxane aus Einheiten 
der allgemeinen Formel I 

10 

2 

eingesetzt, wobei 

R 1 einwertige, gegebenenfalls mit Halogenatomen substituierte Q- bis Cto-Kohlenwasserstoffreste, die frei sind 
von alipbatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehif achbmdungen, R 2 Wasserstoffatome, Hydroxyigrupp en oder 
einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlenstoff-KohlerLStoff-Mehrfachbindung mit 2 bis 8 20 
Kohlenstoffatomen je Rest, 
a die Werte 0, 1, 2 oder 3 und 

b die Werte 0, 1 oder 2 bedeuten, mit der MaBgabe, daB durcbschnittlicb mindestens 2 Reste R 2 je Molekul 
vorliegen. 

Die Organopolysiloxane (1) besitzen vorzugsweise eine durcfaschnittliche Viskositat von mindestens 1 0, insbe- 25 
sondere mindestens 1 000 mPa • s, und vorzugsweise hochstens 10 s , insbesondere hochstens 10 5 mPa • s bei 25° C. 

Beispiele fur unsubstituierte Kohlenwasserstoffreste R 1 sind Ci- bis Qo-AIkyi-, Cj- bis Cio-Alkaryl- oder Q- 
bis Qo-Aralkyireste deren Alkyltefl gesattigt ist, oder Ci- bis Cto-Aryireste. Beispiele fur AJkylreste R l sind der 
Methyl-, Ethyl-, n- Propyl-, iso- Propyl-, n-Butyl-, iso-Butyi-, tert-Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, 
tert-Penrylrest; Hexylreste, wie der n-Hexyl- und Cyclohexyirest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octylreste, 30 
wie der n-Octylrest und iso-Octylreste, wie der 2A4-Trimethylpentyirest; Nonyireste, wie der n-Nonylrest; 
Decylreste, wie der n-Decyirest; Cycloalkylreste, wie der Cyclohexyirest; Beispiele fur Alkarylreste R 1 sind der 
a- und P-Phenylethylrest; Beispiele fur Aralkylreste R 1 sind der Benzylrest und der 2,4-Diethylbenzyirest; 
Beispiele fur Arylreste R 1 sind der Phenylrest und der Naphthylrest 

Vorzugsweise bedeutet R l Q- bis C6-AIkylreste und Phenylreste, insbesondere Methyl- und Ethyireste. 35 

Beispiele fur mit Halogenatomen substituierte Kohlenwasserstoffreste R l sind der 3,3^-Trifluor-n-propyIrest, 
der-2 j 2j2£S2S2'-HexafluonsopropylresVd^ 

midrest und der 3-propylbromidrest. Vorzugsweise sind die Reste R 1 nicht substituiert 

Beispiele fur einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer KoUenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindung 
mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest R 2 sind Alkenylreste, wie der Vinyl-, 5-HexenyI-, 1-PropenyK Allyl-, 40 
1 -Butenyl- und 1-pentenylrest; und Allrinylreste, wie der Ethinyl-, Propargyi- und 1-Propinylrest 

Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (1) mindestens 90, insbesondere mindestens 95 Mol-% Einhei- 
ten der allgemeinen Formel I auf, in denen die Summe a + b « 2 betragt 

Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (I) mindestens 60, insbesondere mindestens 80, speziell minde- 
stens 95 Mol-% Einheiten der allgemeinen Formel I auf, in denen b den Wert 0 hat 45 

Vorzugsweise werden auf 100 Gewichtsteile der Organopolysiloxane (1) mindestens 5, vorzugsweise minde- 
stens'10;insbesondere~mmdestera 

re hochstens 100 Gewichtsteile vorhydrophobierte oxidische verstarkende FuIIstoffe (2) eingesetzt 

Die FuIIstoffe (2) sind vorzugsweise jeweiis vorhydrophobierte pulverfdrmige FuIIstoffe, wie pyrogen herge- 
stellte Kieselsaure, gefallte Kieselsaure und SiHciiim-AJuniinium-Mischoxide oder faserformige FuIIstoffe, wie 50 
Asbest Es kann eine Art von Fullstoff, es kann auch ein Gemisch von mindestens zwei Fullstoffen eingesetzt 
werden. 

Der durch die Hydrophobierung erhaltene Kohlenstoffgehalt der FuIIstoffe (2) betragt vorzugsweise minde- 
stens 1 Gew.-% und vorzugsweise hochstens 6 Gew.-9b. Bei der Bestimmung des Kohlenstoffgehalts der FuII- 
stoffe (2) wird durch eine Trocknung von mindestens 2 Stunden bei mindestens 200°C sichergestellt, daB der 55 
gemessene Kohlenstoffgehalt sich auf die hydrophobierende Schicht der FuIIstoffe (2) bezieht 

Besonders bevorzugt als verstarkende FuIIstoffe (2) sind pyrogen hergestellte Kieselsaure und gefallte Kiesel- 
saure. Vorzugsweise betragt die BET-Oberflache der FuIIstoffe (2) mindestens 50 m 2 /g, insbesondere mindestens 
100 m 2 /g, speziell mindestens 150 mVg. 

Die FuIIstoffe (2) sind durch die Behandlung mit beispielsweise Organosilanen, -silazanen bzw. -siloxanen oder 60 
durch Veratherung von Hydroxylgruppen zu Alkoxygruppen hydrophobiert Ein bevorzugtes Verfahren zur 
Hydrophobierung ist in US-A-5,057, 15 1 beschrieben. 

Die Organopolysiloxane (la), die Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehr- 
fachbindungen besitzen, weisen vorzugsweise durchschnittlich 2 bis 10, insbesondere 2 bis 4 aliphatische Kohlen- 
stoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen pro Molekul auf. Vorzugsweise weisen die endstandigen Einheiten der 65 
allgemeinen Formel I aliphatische Kohl enstoff -Kohlenstof f-M ehrf achbindungen auf. Vorzugsweise sind die 
aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen Doppelbindungen. Die Organopolysiloxane (la) be- ^ 
sitzen vorzugsweise eine durchschnit tliche Viskositat von mindestens 100, insbesondere mindestens 1000 mPa • s, - 
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und vorzugsweise hochstens 1 CP, insbesondere h5chstens 5 x lO^mPa-s bei25°C 

Die Organopolysiloxane (lb) mit Si-gebundenen Wasserstoffatomen weisen vorzugsweise durchschnittlich 2 
bis 50, insbesondere 5 bis 20 Si-gebundene Wasserstoffatome pro MolekQl auf. Die Organopolysiloxane (lb) 
besitzen vorzugsweise eine durchschnittlich e Viskositat von mindestens 10, insbesondere mindestens 30 mPa-s, 
5 und vorzugsweise hochstens 10 6 , insbesondere hdchstens 10 000mPa-sbei25*C 

Die Organopolysiloxane (lc), die Si-gebundene Hydroxylgruppen aufweisen, besitzen vorzugsweise 2 bis 4 
Hydrbxylgmppen pro MolekuL Vorzugsweise besitzen sie endstandige Hydroxyigruppea Die Organopolysilo- 
xane (lc) besitzen vorzugsweise eine durchschnittliche Viskositat von mindestens 10, insbesondere mindestens 
1 000 mPa ■ s, und vorzugsweise hochstens 1 08, insbesondere hochstens 5 x 1 0 6 mPa * s bei 25° C 
10 Die mittlere Verweilzeit der Zusammensetzung in der Knetmaschine betragt vorzugsweise hochstens eine 
Stunde, insbesondere hochstens 30 min. 

Wenn erfuidungsgemafi eine Knetmaschine mit 100 1 Nettovolumen benutzt wird, konnen problemlos bei 
einer mittleren Verweilzeit von 15 bis 20 min 200 kg/h Organopoiysiloxanzusammensetzung hergestellt werden, 
d. h. ca. 4000 kg/d. Vergleichbare 3000 kg lagerstabile Organopolysiloxanzusamrnensetzungen werden erhalten, 
15 wenn in einem diskontinuierlich arbehenden Kippkneter mit 4000 1 Nettovolumen bei einer mittleren Verweil- 
zeit von 20 h gearbeitet wird. Beim Kippkneter muB zusatzlich Zeit fQr die Entleerung und gegebenenfalls 
Reinigung dazugerechnet werden. 

Die Organopolysiloxanzusammensetzungen, welche vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe (2) 
enthalten, weisen eine besonders gute Lagerstabilitat auf, wenn in einem ersten Schritt nur ein Teil der Organo- 
20 polysiloxane (1) mit den Fullstoffen (2) vermischt wird, die Mischung in einem zweiten Schritt bei einer Tempera- 
tur von vorzugsweise hochstens 130°C geknetet wird, bis die Viskositat der Mischung einen konstanten Wert 
erreicht hat und in einem dritten Schritt die Mischung mit dem Rest der Organopolysiloxane (1) vermischt wird. 
Vorzugsweise werden im ersten Schritt 30 bis 80 Gew.-% der Organopolysiloxane (1 ) eingesetzt 

Die in drei Schritte aufgegfiederte Verf ahrensvariante kann in einer Knetmaschine durchgef Qhrt werden, die 
25 wenigstens drei Knetkammern aufweist, wobei die fur den dritten Schritt eingesetzten Knetkammern minde- 
stens eine zusatzliche Beschickungsoffnung besitzen. 

Vorzugsweise wird der Rest der Organopolysiloxane (1) im dritten Schritt in mindestens zwei, insbesondere 
mindestens drei Knetkammern zugegeben, wobei vorzugsweise in der ersten Knetkammer des dritten Schritts 
weniger Organopolysiloxane (1) als in den weiteren Knetkammern zugesetzt wird. Bei der Zugabe der Organo- 
30 polysiloxane (1) im dritten Schritt in mehrere Knetkammern wird eine besonders homogene Organoporysiloxan- 
zusammensetzung erhalten. 

Die erfindungsgemaB eingesetzte Knetmaschine erlaubt eine Steuerung der Intensitat des Knetprozesses und 
der Verweilzeit, weil Drehzahl und Drehrichtung der Knetwerkzeuge in den einzelnen Knetkammern unabhan- 
gig voneinander beliebig einstellbar sind Beispielsweise kSnnen die Drehzahlen bei der Versuchsanlage 1 bis 400 
35 UpM betragen. Bei geeigneter Wahl der Misch- und Knetwerkzeuge sind auch noch hdhere Drehzahlen 
mdglich. 

Bei der in drei Schritte aufgegliederten Verf ahrensvariante kOnnen die Knetwerkzeuge der Knetkammern im 
ersten und im zweiten Schritt nut riiedrigeren Drehzahlen ak im dritten Schritt betri^ 

sind die Drehzahlen im dritten Schritt zwei- bis fQnfxnal so hoch als im ersten und zweiten Schritt. Wenn der erste 
40 Schritt in mehreren Knetkammern ausgeubt wird, konnen vorzugsweise in einer der Knetkammern die Knet- 
werkzeuge in Gegenrichtung betrieben werden. Dadurch wird der FflUgrad der Knetmaschine und damit die 
Verweilzeit verbessert 

Da in der Knetmaschine kein freier Gasraum vorhanden ist, kann auf Schutzgas verzichtet werden. 
Der Produktaustrag a us der Knetmaschine stellt kein Problem dar, weil die fertigen Zusammensetzungen 
45 durch die Knetwerkzeuge leicht zur AustragsSffhung befdrdert werden kdnnen. Die letzte Knetkammer weist 
vorzugsweise Pumpflugel fur den Produktaustrag auf. 
Vorzugsweise weist die Knetmaschine mindestens drei, insbesondere mindestens funf Knetkammern auf. 
^ Zwischltn^inzeme~^^ 

Organopolysiloxanzusammensetzungen angebracht sein. Diese Elemente k5nnen hinsichtlich ihrer Lage und der 
50 von ihnen freigebbaren DurchlaBofrhung verstellbar sein. Dadurch IaBt sich die Verweilzeit in den einzelnen 
Kammern beeinflussen. 
Vorzugsweise sind die Knetwerkzeuge Knetschaufeln, Walzen oder Polygonscheiben. 

Vorzugsweise sind in der Knetmaschine neben der Beschickungsoffnung der ersten Knetkammer weitere 
Beschickungsdffnungen vorhanden, die in die einzelnen Knetkammern fuhren oder zwischen zwei Knetkam- 

55 mern angeordnet sind. Vorzugsweise weist jede Knetkammer eine Beschickungsdffnung auf. Insbesondere ist 
die Beschickungsoffnung der ersten Knetkammer fur die Beschickung mit Feststoff geeignet und die anderen 
Beschickungsdffnungen fur die Zudosierung von Flussigkeiten vorgesehen. Vorzugsweise verfflgt jede Knet- 
kammer uber einen separat regelbaren Antrieb, der jeweils vorzugsweise eine Drehmomentmessung aufweist 
Das Drehmoment ist ein MaB fur die Viskositat der Mischung in der Kammer. 

60 Vorzugsweise sind die Knetkammern beheizbar oder kuhlbar, insbesondere einzeln bei unterschiedlicher 
Temperatur betreibbar. Beim Kneten entsteht Friktionswarme, die vorzugsweise durch KQhlen teilweise abge- 
ffihrt wird, um Oberhitzung der Zusammensetzung zu vermeidea Vorzugsweise betragt die Temperatur beim 
Kneten, insbesondere bei der in drei Schritte aufgegliederten Verf ahrensvariante im zweiten Schritt hochstens 
150°C 

65 Vorzugsweise sind die Knetwerkzeuge fliegend gelagert Die lagerseitige Gehause-AbschluBwandung ist 
dann mit Offhungen fur die Antriebswellen der Knetwerkzeuge versehen. Vorzugsweise hat das Gehause der 
Knetkammern eine quer zu den Werkzeugachsen verlaufende Trennstelle, so daB der der Lagerung abgewandte 
Gehauseteil in axial er Richtung der Antriebswellen von der Trennstelle und den Knetwerkzeugen wegbewegbar 
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ist Eine derartig ausgestaltete Knetmaschine ist besonders leicht zu reinigen- 
Eine solche Knetmaschine ist In der DE-C-40 05 823 beschrieben. 
Eine Knetmaschine ist in Fig. I, als Schnitt im Bereich der Knetkammern skizziert: 

Die Knetmaschine 1 weist sechs in Reihe nebeneinander angeordnete Knetkammern 2 auf, die jeweils zwei 
achsparallele Knetwerkzeuge 3 enthalten und die durch quer zu den Achsen 4 der Knetwerkzeuge passierbare 5 
Offnungen 5 miteinander verbunden sind. Die erste Knetkammer 2 weist eine Beschickungsofmung 6 fur 
Feststoffe und die letzte Knetkammer 2 eine Austragsoffnung 7 auf. Die letzte Knetkammer 2 weist Pumpflugel 
8 fur den Produktaustrag auf. Zwischen der zweiten und dritten Knetkammer 2, sowie zwischen der vierten und 
funften Knetkammer 2 sind Siebe 9 angebracht Neben der B eschickungso ffnung 6 der ersten Knetkammer 2 
sind weitere B eschickungso ffnung en 6 vorhanden, die in eine einzelne Knetkammer 2 fuhren oder zwischen zwei 10 
Knetkammern 2 angeordnet sind. 

Die Organopolysiloxanzusammensetziingen sind lagerstabD, und eignen sich insbesondere als Grundmassen 
zur Herstellung von hochwertigen kondensationsvernetzenden, peroxidisch vemetzenden und addirionsvernet- 
zenden Organopolysiloxankautschukmassen, insbesondere von Zweikomponentenmassen. 

Zur Herstellung von kondensationsvernetzenden Organopolysuoxankautschukmassen werden die erfin- 15 
dungsgemaB hergestellten Organopolysfloxanzusammensetzungen mit Additiven wie Pigmentpasten, Weichma- 
cher eta versetzt Mh spezielien Hartern konnen daraus Vulkanisate hergesteJlt werden. Zur Herstellung von 
additionsvernetzenden Organopohysfloxankautschukmassen werden die erfindungsgemaB hergestellten Orga- 
nopolvsiloxanzusammensetzungen fur Komponente A mit Edelmetallkataiysatoren und gegebenenfafls Inhibi- 
toren versetzt, fur die Komponente B mit Methylwasserstoffsiloxanvernetzern und gegebenenfalls weiteren 20 
Additiven wie Pigmentpasten, Stabilisatoren eta 

In den nachf olgenden Beispielen sind, falls jeweils nicht anders angegeben, 

a) alle Mengenangaben auf das Gewicht bezogen; 

b) alle Driicke 0,10 MPa (abs.); 2S 

c) aIleTemperaturen20 o C • 

Beispiele 

Beispiel 1 : Kontinuieriiche Herstellung einer Grundmasse fur additionsvernetzende Flussigkautschuk-Produkte 30 

An einer Conteraa* Knetmaschine von DCA-Maschinenbau Janke & Kunkel GmbH & CoiCG, St auf en, 
bestehend aus 12 Kammern mit einem Volumen von jeweils 10 Litem, werden in die erste Kammer 80kg/h 
Porydimethybiloxan mit Vmyl-Endgruppen mit einer Viskositat von 20000 mPa • s sowie 60kg/h eines vorhydro- 
phobierten Fullstoffs mit einer BET-Oberflache von 300 m 2 /g (Wacker® HDK SKS 300) dosiert Die ab Kammer 
2 kompaktierte Masse wird bei Drehzahlen von 50 bis 70 UpM in den Kammern 2 bis 8 unter Kuhlung geknetet 
Die TemperaturerhSht sich dabeitrotzdem auf ca. 100*^ 

xan mit Vinyiendgruppen mit einer Viskositat von 20000 mPa • s dosiert. Die Durchsatze betragen dabei 
Kammer 9 : 5 kg/h, 
Kammer 10 : 15 kg/h, 
Kammer 11 : 40 kg/h. 

Die Drehzahlen der Knetwerkzeuge in den Kammern 9-11 betragen ca- 200 UpM. Die Kammer 12 ist mit 
Pumpflugeln bestuckt, die das Produkt in ein EntgasungsgefaB ford em. Die Verweilzeit der Grundmasse in der 
Knetmaschine betragt ca. 15 min. Das EntgasungsgefaB wird mit ca. 5m 3 /h N2 bei einem Unterdruck von ca. 
200mbar gespult, urn geringe Mengen an fluchtigen.Siloxanen in ein Abgasreinigungssystem. za schleppen. Die 
Grundmasse wird aus dem Entgasungsbehaltermittefs Pumpe uber eine Strainereinheit in einen Vorratsbehalter 
-ausgetragenr^ 
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Die PrOfung der Grundmasse ergab f olgende Werte: 



Viskositat 

Transparenz 

Aussetien 

Iiagerstabilitat * 



gemessen 
1300 Pas 
grut 

keine Knorzel 
20% 



Spezif Ucation 
1100-1500 Pas 
gut 

keine Knorzel 
< 50% 



50 
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* Bei der Priifung * der Lagerstabilitat , werden 2 00g der Grund- 60 
masse in einer Glasf lasche 16b bei 150°C gelagert una vor und 
nacb der Lagerung die Viskositat gemessen. Der Viskositatsan- 
stieg darf dabei nicht groSer als 50% sein* 
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Beispiel 2; Vergleichsversuch 

Kontinuierliche Herstellung einer Grundmasse fur additionsvernetzende Flussigkautschuk-Produkte an ei- 
nem Doppelwellenextruder: 

5 In einen Doppelwellenextruder mit einer Baulange von 36 D und einem Scrmeckendurchmesser von 40 mm 
wurden 20kg/h Polydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 20000 mPa- s sowie 1 5kg/h Wacker® HDK SKS 300 
dosiert. Bei einer Baulange von 25 D wurden weitere 15 kg/h Polymer mit Vinylendgruppen und einer Viskositat 
von 20000 raPa*s zugefuhrt Nach einer kurzen Evakuierzone bei ca. 32 D wurde das Produkt flber einen 
Strainer ausgetragen. Die Verweilzeit betrug ca. 2 min, die Temperatur stieg auf 150°C an. 

io Ergebnis: 

Viskositat 1800 Pas, 

Transparenz: gut, 

Aussehen: enthielt wenige Knorzel, 

Lagerstabilitat: >■ 1 00% (Viskositat war nicht mehr mefibar). 

15 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Organopolysfloxanzusammensetzungen, bei dem 

(1) Organopolysiloxane, die durchschnittlich mindestens 2 an SOicium gebundene Reste pro Molekul 
20 aufweisen, die ausgewahlt werden aus 

(a) Kohlenwasserstoffresten mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrf achbindungen 

(b) Wasserstoffatomen und 

(c) Hydroxylgruppen und 

(2) vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe mit einem durch die Hydrophobierung erhal- 
25 tenen KohJenstoffgehalt von mindestens 0,5 Gew.-% in einer Knetmaschine (1) mit wenigstens zwei in 

Reihe nebeneinander angeordneten Knetkammern (2% die jeweils zwei achsparallele, gleich- oder 
gegenstnnig antreibbare Knetwerkzeuge (3) entbalten und die durch quer zu den Achsen (4) der 
Knetwerkzeuge (3) passierbare Ofmungen (5) miteinander verbunden sind, wobei die erste Knetkam- 
mer (2) eine Beschickungsoffhung (6) und die letzte Knetkammer (2) eine Austragsoffhung (7) aufwei- 
30 sen, vennischt und geknetet werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem als Organopolysiloxane lineare oder verzweigte Organopolysiloxane 
aus Einheiten der allgemeinen Formel I 

2 

eingesetzt werden, wobei 

40 R 1 einwertige, gegebenenf alls mit Halogenatomen substituierte Ci- bis Cio-Kohlenwasserstoffreste, die frei 

sind von aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrf achbindungen, 

R 2 Wasserstoff atome, Hydroxylgruppen oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlen- 
stoff-Kohlenstoff-Mehrf achbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest, 
a die WerteO, l,2oder3und 
45 b die Werte 0, 1 oder 2 bedeuten, 

mit der MaBgabe, daB durchschnittlich mindestens 2 Reste R 2 je Molekul vorliegen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die Organopolysiloxane (1) eine durchschnitthche Viskositat 
yon mindestens 10. und hochstens 108 mPa-s bei 25° Cbesitzen. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, bei dem die Organopolysiloxane (1) mindestens 90 Mol-% Einheiten. 
50 der allgemeinen Formel I aufweisen, in denen die Snmme a + b -= 2 betragt- 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 2 bis 4, bei dem die Organopolysiloxane (1) mindestens 80 Mol-% 
Einheiten der allgemeinen Formel I aufweisen, in denen b den Wert 0 hat 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, bei dem auf 100 Gewichtsteile der Organopolysiloxane (1) 
' mindestens 5, und hochstens 200 GewichtsteOe vorhydrophobierte oxidische verstarkende Fullstoffe (2) 

55 eingesetzt werden. 

7- Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, bei dem als verstarkender FQllstoff (2) pyrogen hergesteflte 
KieselsS.ure oder gef allte Kieselsaure mit einer BET-Oberflache von mindestens 50 m 2 /g eingesetzt wirxL 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, bei dem in einem ersten Schritt nur ein Teil der Organopoly- 
siloxane (1) mit den Fullstoffen (2) vermischt wird, die Mischung in einem zweiten Schritt geknetet wird, bis 

60 die Viskositat einen konstanten Wert erreicht hat und in einem dritten Schritt die Mischung mit dem Rest 
der Organopolysiloxane (1) vermischt wirtl 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, bei dem die Knetkammern (2) bei Bedarf geheizt oder 
gektthlt werden. 
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